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Атомно-абсорбционный анализ является одняй йй наиболее распрос­

траненных методов аналитической химии и находит вое более широкое 

применение при анализе природных вод. В яяотояиее время рвзработз- ■ 

ян методики атомно~абсорбиионного определения ■ 68 элементов ( в ос­

новном металлов ) .  По сравнению с другим^ спектральными методами 

зтомо-абсорбцйбнйнй ивеет ряд преймуиесгв:

а) высокая чувствительность,

■ б) нчзккё пределы обнаружения,

в) высокая точность йвбсйроизвсдимость,

г) простота выполнения анализа,

д) малые объемы анализируем® проб». ;

е) отсутствие мешающего влияния содей.посторонних металлов,

ж) независимость результатов от уоловий проведения анализа,

з )  относительная простота используемой аппаратуры*

Высокая чувствительность»., точность, воспроизводимость и низкие, 

пределы обнаружения атомно~абсорбцяок5ого кетода позволяют приме-; 

нять его для анализа .природных в.оД на содзряаяке микроэлементов,.

. концентрации которых , как. прешло," ке превниаст IOvmr/л .  При сод<зр~ „

• жаявя определяемых элементов veHbe 1Мкг/л.метод принеяям после 
предварите льяогй •.кокиеятрированкя. последних ( путем, экстракций, ион- - 

ного обмена или йоосаддейяй ) .  ,

Относительная простота применяемой аппаратуры дает возможность 
выполнения анализе непосредственно в акспедицнснннх условиях, что 

сущсствгнно пов«яает точность анализа и сникает его трудоемкость 

(так как отпадает необходимость кснсервированйЯ проб бо-яывого объе-.

■ ма), а также позволяет получить оператввну» информаций 6 распределе­
ния определяем^ элементов»: -
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\  т I  .о р в ? и ч в а к г  е  е в к д е а и я

-//• -анализ основан на измерении селективного

поглощения. излучения резонансных линий атомами определяемого эле-* 

мента. .ро?лощекйе евет#. атомами аовровоздгштоя переходом: их из. сча~

:■■, Дда наблюдения поглощения света атомами элемента исследи емый 

раствор вводДт * васоеотемпературное пламя или слешальаый графим-»

данеияй. в атомы и образуете^ так назьшаешй '‘атомный пар1' .  Через 

"атойнкй яари прохода! аз лучение даыпы. о цолыы катодом3 содержащим, 

определяемый элш ен», атомы которого находя-юя в возбуждённом состоя­

нии.' Отччошенйе. интенсивностей падающего излучения й, прошедшего через 1 

"атомный пар1' дает .величину атомного поглощения.

. Чрсло атомов, в возбужденной. состоянии, находящихся ка уровне о 

энергаей (при условии термодинамического равновесия в систе­

ме), определяется ■ уравнением Больццана: .

ииояаряого Е $ в более высокое (возбужденное;) энергетическое coq~ 

тояние . В этом случае и.поглощательный переход

( S  ~~t* £ ) набжщаатря при воздействии внешнего. излучения от стан­

дартного источника свата с частотой V j j  (рис, I ) ,  в которой осу 

нествляется обратный (излучательный) переход i~ * * S  «

£ *
ПОГЛОМ4,«*К>1НММ

a m o r t  
Рис.Х» Схема

и с т о ч н и к

G x e i t a t ^^ .г ^фйревода:.атома в возбужденное состояние 

вод воздвЙетвйеы внёщ его источника азлуче^аяу

вый атомизатор, где происходит перевод' элементов из. химических сое-



где: h L  -  число атомов на основн.о»' уровне о энергией
-  статистические веса С -го  л рсновного состояний, f\ -  пос­

тоянная Бэльцмана.'Т* -  абсолютная температуря пара.

При температуре "атомного пара" 2000-3000°С число возбужденных 

атомов многих элементов, незначительно я мало изменяется с темпе­
ратурой, Поэтому в атомно-абсорбияонном методе анализа число атомов, 

способных поглодать резонансные линии, практически равно обдему 

числу атомов определяемого элемента.

Атомное .поглощение характеризуется, .экспоненциальным законом  

убывания интенсивности проходящего излучения 0  в зависимости от 

длины поглоцапщяго слоя ("атомного пара") %  Закон п о г л о щ е н и я  и з ~  

лучения атомами аналога чей закону светопоГлоиения в молекулярной

спёктрофотометрии: »
D M ^*Ка С С

*  Э . е

% . J ;

где: 3 0 к 0  -  интенсивность падзищего и прошедшего излутения» Цу~ 

коэффициент погло'денгся излучения (зависит от частоте; У ) ,  е  ~ д и ­

ка поглоцаюцего слоя атомов, С *- концентрация поглощающих атомов.

Атомное поглощение в атомно^абсорбЦгЧонном анализе измеряете* 

как величина^ — , называемая оптической плотностью t
о 3  _  * n  i ^  .

®  * h  I 2 * к^ с
Теоретический учет зависимости величины поглощения от концентрации 

атомов пока невозможен, поэтому показшгая прибора градуируют исходя 

из экспериментальных данн ах. При определении концентраций элемента



а растворе предварительно строят градуировочный график в координатах

неяная зависимость оптической плотности от концентрации аохраняетая 

при отсутствии влияния посторонних элементов на поглощение, а также 

при низких концентрациях определяемого элемента» .

■■Таким образом, можно наметить следующую схему аналитического 

процесса ъ атоняочгабсар<5ционно$г анализе:

а) создает поглощающий слой "атомного пара", вводя пробу в виде аэро­

золя, в пдамя̂  или испаряя ее в графитовом атомизаторе;

6} через поглощающий слой пропускают излучение источника света, со­

ответствующего определяемому элементу;

в) световой поток от источника света, прошедший через поглощаедий 

алой, разлагают в спектр и выделяют участок, соответствующий ре~

: градуировочного графика,

Аналитические:линии.В атоьдаа^абсорбцйонном анализе используют 

наибодее шувм^ элементов, соотБетсжвущие

t(Y , характеризующий линий при поглощении монохроматического пучка 

свеэд домен быть пропорционален концентрации, a-томов на уровне п е-

. Экспериментально установле.во, что наиболее чувствительные линии 

в поглщеади 'часто не совпадают с наиболее интенсивными линиями в 

спектрах излучения элементоя^. а лежат в более коротковолновой,облас-

o l)~  С  , используя для этого серив стандартных расяворов, Прямоли-

■. эонаасной линии поглощения ( V * ) l  

г-3 оценивают .®еличан:у*. характеризующую степень поглощения излучения 

< 0  , прошедшего через поглощающий слой}

■%) вычисляют концентрацию определяемого элемента иди.снимают ее с

переходам в нижвее невозйужденноё состояние. Коэффициент.поглощения^
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ти, Поэтову наиболее сильные абсорбционные линии больтанстэа элемен­

тов;' применяемые в атомно- аЙЬсрбдйонном Диализе, расяолэгаятся в 

ультрафиолетовой области гОО-ВДбям Й’аблШ ;

Таблица I

Аналитические линия, используемые в атзмно-абсорбццовном анализе .

Злеиект Л н и я ( н м ) Элемент Линия (ям ) Элемент Ш ния  (нм

( м 324 ,75 5 « 22 4 ,6 0 Н о 3 1 3 ,2 6

м 3 2 8 ,0 7 Н 2 8 3 ,3 1 М п 2 7 9 ,4 8

А 2 4 2 ,8 0 v g 3 1 8 ,5 4 Т е 248Г32

Z n 213 ,86 si 2 1 7 ,5 8 С о 2 4 0 ,7 2

C d 2 2 8 ,8 0 е * , 357 ,87 У » г з г , о о

Щ
253,55 6 i 223 ,06 P i 2 6 5 ,9 4  ■

Источник из лучения.Спектры поглиения атомов состоят из черезвы- 

чэйчо топких линий порядка 0,01 1*. Для. соблюдения закона Бера ширина 

полос поглощаемого излучения должна быть уже, чем линйя поглощения 

определяем^ атош?в, то есть «еяьше чек 0,01 А. ,

Источником узкополосного излучения, который наиболее час^о при­

меняет $ атомна-абсорбционнок анализе, является лампа с полым, кате»- '■
дом (рис.,2)

V i ~
. . .

V
------------- 2. .■

Р и с . 2.. Схема лампы.с полым ха.тодои (1 -  электрические коктакти,;

2 -  анод, 3 -  полый катод, 4 * кварцевое стекло ) .

В ’этоft. лчмпе мётнду инертным электродом  (анодом ) и катодом , сдедеккым
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иа шределяемоус адемевте, возникает: .эдакийчег^й разряд малой мо?-

и,ноети:. Атоуы: ка1‘ояа возбуждаются, давая очень частый линейчатый 

спектр определяемого элемента (поыацолинейчатого спектра заполняю-, 

щего лампу инертного р аза ). Так как могу!! иметь место влияния., ока™ 

зываемЫе яру? :на г^уга различиши элемеаташ, лашы о. полым катодом, 

исп^.^юще\ёяветЬ-.!?олё^ чем четырех элементов,;• выпускаются редко; • 

.наибодёе "QTadB îtio -И- устойдизо работаат лампы,: предназначенные для 

епределеаи|'Только 0Щ (эет'элернта.

По̂ лодатай одой атомов. -Наиболее важным звеном в атршво-абсорб.- 

цйонйои днашзе является .a s o i ^  образца, то есть

nepf ээдени$. вещества в состояние, при котором определяемые элементы 

находятся: ввиде взо.бодаьа атомов, способных поглощать излучение..

. йЗЕ;ее4ние: езрео0и^ погашающих слоев иожно разделить ва две группа; 

к первой относятся, равновесные методы (с использованием .пламени), ко 

второй.-т ишульсШе методы: :|с  попользованаеы графитовой,кюветы или 

лазера«счг *анеди«вля-)-4

: Тйамя яваяетей; наи^дее. | а е ^  средством для,

превращения раавора в атомный пар. Цроба вводатоЯш^пяаня .путем пнев- 

йатачеекогр раопыленй^ раствора анаишзируеиого вещества, Шэдобеваая 

коннеытр.ааия-оаределяёирго элемента; в ялай&яи достигается, за сче* 'хб*. 

прерывного потока расвыляемого раствора через цламя:,-Ери этой атогй*- 

ааи.ия включает несколько стадий: испарение пробы, локализация паров, 

диссециада*. ыолекм и т .д .  Испарение И диссоциация^ любых с.оедииенйЙ 

возможны лйшь при; джтаточно высоких температурах -  порядка 2000— 

г ЭООО®й. И^зтбьбудля ыассовю: анализов* как правило, применяется . 

газовая смесь айетиден^воздуж»■Дающая яри горении температуру 2000-  

г 22О0°С.. Иыргда. исдользуитея и доугие смеси: окись азота-адемцея  

(3000°С), водород-воздух.. (2Ю 0°С),. ацетилен-кислород (г?00°С).

.Ври .n s^ ^ e^ ./^ je^ ieu iisx r  в пламени на ленте регийтрируйщеи; ус-
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тройства наблюдается картина, приведенная на р и с .3, 
rfofrtOUJtHMe1

Время

Рис.З. Характерная картина на ленте регистрирующего устройства 

при пламенной атомизации (а -  начало распыления пробы в 
пламя, 8  -  прекращение распыления пробы в пламя).

Из импульсных методов атомизации наиболее распространен метод 

с использованием высокотемпературной печи (кюветы), представляющей 

собой небольшую графитовую трубку; нагрев которой осуществляется 

элейтроконтактным (электротермическая атомизация). Через трубку про­

пускается инертный гая,' препятствующий быстроиу"огорани]р" графита 

при высоких температурах и образованию термостойких окислов металлов- 

Проба (несколько микролитров) вводится внутрь кюветы* Путем смени ■ 
температурного реяима производится сушка пробы (IOO-DO°C)f озолеике ■■■ 

(4C0-<t50cC) и атомизация (2СС0-ЗС00°С). При этом на ленте регистриру'- 

ющ,его устройства наблюдается картина, .приведенная иа рис *4.

А» Время
Рис А .,  Х а р а к т е р н а я  к а р в д н а .  я '4  л е й т е  р е г з д е т р и р у е щ е г о  :?в*ро116т& в '-л 

; п р к  э л е к т р о т е р д а ч е с к о й  а т ы д з з и д я  (  0  *  с у ш к а ,  S '  >  о э о -  

л е н и е ,  £  з т о й и з з ц и я ) ,  ? ■
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м е т о д ы  А Т О М Н О - А Б С О Р Б Ц И О Н Н О Г О  

О П Р Е Д Е Л Е Н И Й  К О Н Ц Е Н Т Р А Ц И И  Э Л Е М Е Н Т О В  

8 Р А С Т В О Р Е

Метод градуировочного графика. ГЬтовйт серию стандартных растворов 

с известными концентрациями определяемого элемента С , , , . . . .  С п .

Измеряют соответствующие оптические плотности

и строят график . Измеряют оптическую плотность анализ

зируемой пробы od)x , По градуировочному графику определяет соответ*- 

ствующую концентрацию элемента С *  (рис.5 ) .

Рис.5» Зйпичная форма градуировочного графика э  атамно-абсорб-»

■'’у. л■' ' '  v - :'И ,: '

В области высоких концентраций градуировочный график может изги­
баться к оси абсцисс. Цри этом более точные результаты получаются 

на прямолинейном <>^ёз^е ^а|йкй:ууй: -у

Использование метода градуировочного графика возможно при условии 

сходства качественного и количественного состава стандартных раство­

ров и анализируемых 'проб., так как он в значительной степени определя­

ет поведение атомов в ?aape*V4:>;’.yv iv  '■■■■■>■

Ле-тЬ д стандартных. добавок. Этот; цетод применяют:.В' 4ёх :̂ случаях* 

когда необходимо устранить погрешность в анализе вследствие влияния 

различного химического состава анализируемых проб и стандартных образ-
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цов. Для получения правильных результатов достаточно провес от яла
измерения оптических плотностей* Измеряет оптическую плотность ака-

лиэируемой пробы: С \  ц 0  *
сUx «  К„ £  С х

Затем к исследуемому раствору прибавляют известное количество опре­

деляемого элемента Cq и снова измеряют оптическую плотность:

^  Wk &  ( С #  +’ ^ а  У  •■■■ л
Решая полученную систему относительно неизвестной концентрации С. 

находят расчетную формулу для метода добавок:

С а  oDx
Cjf “  Д7»* oU j l ”  <& >ix+ct :

Величину С я мояно найти графически (рис. 6 ) .

Рис.б. Графическое определение искомо# концентрации ' :

методом стандартных добавок*

Метод сравнения. ТЪтовят стандартный раствор., который ПО хими­

ческому составу и по концентрация определяемого элемента близко бы 

подходил, к анализируёмой пробег. Затем измеряют оптический плотнее--; 

1и стандартного раствора я пробы. Используя пропорции
С< __ eZ)x

С  ел» cm ;
определяет искомою концентрацию:



JO

. J k
С ,  -  <-<«

(гд e C g  Щ Ctm*  концентрация оиредедяемог'о элемента в анализиру- 

ецой пробе И стандартном растворе] •» соответствующие

оптические пдотйости). . :

г в  т р о л о г и ч е с к а я ; х а  р а к  т е р я с т и к а  

Ч т о  М Н О * А Б С О Р Б Ц И О Н НО Г О А Н1 1  ИЗ А

Метрологаческая характеристика любого аналити ческого. нетода ' 

m e e t  два основных аспекта^ качество анализа (го есть 'его воспроиз­

водимость) и предел обнаружения (ййниыаладая определяемая концентра-. 

щ я  искомого элемента в пробе, с заданной доверительной вероятностью) * 

ВропрШзБоднмость метода характеризуется относительный стандарт-* 

ным отклонением еданичноро измерения:

(где $  т стандартнее отклонение единичного измерения, С -  сред­

няя концентрация определяемого элемента в пробе Q  «

Известно, :'что-

5  -

(.где G i : ^ .результат единичного, определения, п  -  число параллель­

ных определений). .

Каждая конкретная методика атоиноиабсорбционногй определения 

того .или. иного элемента:характеризуется определенной, восйроизводи- 

ыостью, которая обусловлена степенью сдеш остк Предвар11:тель;ной об~ 

работвд проз, уровнем опрёделяёйьк концентраций, а гакяе совершен-

I/М г £ й  
( « - ! )

£ C i
п )



II

ствсш применяемой аппаратуры. Однако, как следует иэ литературных 

источников*: при использования высококачественных атомно-абсорбцион­

ных спектрофотометров можно получить высокую воспроизводимость С5Г = 

= 0,001).
Предел обнаружения; методики определяется экспериментально .и 

вычисляется по формуле:

П О  *  t ^  n  | Г ~

(где 5 * р -  стандартное-отклонение "фона", то есть холостого опнта 
для >} параллельных определений; п -  коэффициент Стьюдентя 

для заданной вероятности (Л , обычно 0 ,95 , при и  параллельных 

определениях элемента; п ~ табличная величина),

В таблице 2 приведены пределы обнаружения для методик определе­

ния некоторых элементов атомно-абсорб;шонвнм Методом* г

Таблиц* Z ■.

Сравнение пределов обнаружения (мкг/л) элементов атомно-аасорб- 

ционным методом ( ап л а м ен н а я  атомизац,ия, б -электротерми­
ческая атодазёция)

Элемеят а
•• ■ '■

Элемелт a .. ' 6

А 5 ,0 0,04 - % ' к .to.o 0 ,6

ж 100,0 ; 6 ,0 Ч 200,0 20,0

Л и 10,0 2,0 М п 5 ,0 , ° . I

C d 1.0 0,02 A/j 10,0 : 2 ,0

С о ' ■■■ 7 ,0 1 ,2 Pi . ro,o 1 ,0

а  : 5,0' : 1 .0 ' S r io ,o ; i , o

Сц 5 , С
• •'

I .V t h : 2 ,0 о.ог
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На таблица mwpj, нф ЯРЩЯ&Ш обварувевия большие тва элементов 

гораздо ниже при электротермической атомизации, это свидетельствует, 

о перспективности именно этого способа атомизации для анализа морских 
вод на содераарие микроэлементов, концентрация которых, как правило, 

це,;яревышаёт ^е'е.кодавд^/'цй^.охрй^ЬвгВ/'.дааве'.;

Дш  характеристики аналитического; прибора применяют понятие 

•'чувствительность4 , Под. чувствительностью; прибора понимают минималь- 
нуа кояаеатрацию (и^/абсЬдатнре. еодёрйаше) определяемого элемента, 

которая дает оптическую плотность 0 ,0 2 , :В отличие от предела рОна- 

рувенйя, еот#«Й является статистической; характеристикой методика : . 

иди метода, чувствительность выбтупает как инструментальная харак-? 

терне гака , отрадаэдая возможности данного прибора*.

- Ваш ой ветр.олащ.ч^хой характеристикой ло.бой методики, является 

также правильность анализа, характеризующая разность между средним 

результатом С  а истинный содержанием элемента в пробе: Оцен­

ка правильности, анализа производе^'. путем вычисления доверительного 

интервала, внутри, котррргр с ^заданной степенью наде&ности леййт ис- 

■маное значение искомой величины С ид ..  Граница доверительного ин­
тервала при зад^яой вёройтнозгй ^.. рпредедаеадя. неравенством: :

£  'SSE-- C Mtr То есть с ' вероятнретьв1Д  можно утверждать» что 

истинная концентрация определяемого элемента имеет значение;

Величина мши— mi» . »jr о j у*-,., i vj i о ну** улишсоо ого равенс Т!Ба



А П П А Р А Т  УРА

>

Для выполнения атомно-абсорбционного анализа используются специ­

альные спектрофотометры. Принципиальная блок-схема такого спёктро*» 

фотометра приведена на р и с .7 . Свет от иоточника I  проходит через по­

глощающий слой (атомизатор 2 ) , монохроматор 3, выделяющий нужную дли­

ну водны, попадйёт на фото-электронный умножитель И, сигнал от кото­

рого подается на регистрирующее устройство 5 . В приборах с двухдуче- 

воЙ схемой применяется модулятор б, разделяющий свет от источника 

на два луча, проходит через поглощающий слой, другой (луч сравнения) 

оразу попадает на входную щель монохроматора, Цри атом существенно 
снижается погрешность измерения, возникаодая за счет нестабильности 

работы источника света. ■ ■

В настоящее время отечественной промышленностью выпускаются одно- 

здчевые (Сг302) и двух лучевые (С-112, "Сатурн", "Спектр-*4") атомно- 

абсорбционные спектрофотометры, которые вполне пригодны для анализа 

природных вод и грунтов на с о дерзание микроэлементов, двухлучевне • 

приборы, могут работать в обоих режимах атомизации в зависимости от 
решаемых задач (электротермическая или пламенная атомизапия). На 

р яс.8 представлена схема атомно-абсорбционного спектрофотометра C-II2, 
выпускаемого Невским заводом аналитического приборостроения.

В ряде случаев для анализа природных вод можно использовать ла­

бораторные атомно-абсорбционные уатановки» собранные не базе зыпуока- 

емых промышленностью монохроматоров. При тдательно отлаженнйх опти­

ческой и электрической схемах такие установки позволят получать хо- 

рриуа воспроизводимость и низкие пределы обнаружения,

В лаворзтерннх работах по курсам "Химия океана’? й "Охрана окружа­
ющей среды’’ используется, еднодучевяя лабораторная установка, собран-

-  13
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нея на базе конохроматора спектрофотометра СФ-4А (рие.,9). Источника­

ми излучения служат полые катоды ЛСП- I ,  питаемые от универсального 

источника питания УИП-2. Система кварцев® линз фокусирует излуче­
ние от источника над атомизатором и у входной щели монохроматора» 

Атомизатор (о электротермической атомизацией) представляет собой 

графитовый цилиндр, через который пропускается ток IOO-150а от мощ­
ного трансформатора (2 к м ) . Для превращения оптического сигнала в 

электрический применяется фото-электронный умножитель ФЭУ-100, в ка­

честве регистрирующего устройства -  двухкоорданатный самописец ПДП'+- 

-002*'..

Рис,9 . Схема лабораторной атомно-абсорбционной установки
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О Б Щ И  Е У К  А З А  Н И Я  К Я Р А  К Т  И Ч Ё С  КИМ.

Р А Б О ТАМ

Перед выполнением работы необходимо оде думцеа:

I.Ознакомиться с описанием в порядком работы на атомно-абсорб­

ционном спектрофотометре.

2 .Ознакомиться о описанием предложенной работы.

3.При работе прибора в режиме пламенной атомизации, необходимо 

предварительно изучить правила работы с горючими газами.

4 .Приготовить стандартные растворы.

5 .Включить прибор.

6 .При накале лампы с полым катодом избегать тока, превышающего 

оптимальный режим, указанный в паспорте лампы,

7 .При питании ФЭУ избегать подачи тока выше предельного,

8 .По окончании работы на приборе необходимо промыть систему рас­

пыления и атомизации, а затем выключить прибор.

Порядок работы.на серийном атомно-абсорбционяом спектрофото­

метре в режиме пламенной атомизации.

1.Включить прибор, прогреть 10-15мин.

2 .Вкзтчитв компрессор я установить по манометру нужное давление,

3 . Провести вотировку горелки и лампы с полым катодом.

4 .Установить нужную ширину щели монохроматора. ч

5 .Вывести аналитическую линию определяемого элемента на входную 

щель монохроматора,

6 .После зажигания горючего газа установить пламя с четким вяутреа-



ним конусом, регулирця подачу горючего газа и окислителя -  сжатого

■ воздуха.

7 . Установить положение указателя отсчетной шкалы на О при закрытом 
и на 100 при открытой источнике света без введения анализируемого 

раствора в пламя.

8. Для исключения влияния загрязнений на результаты анализа отсчетио 

устройство привести в нулевое положение при подаче в пламя раство 

рителя (бидистиллированяая вода, разбавленные кислоты и т .д .)

9. Отступить к фотометрированша: распылить в пламя стандартные 

растворы и измерить соответствующие оптические плотности. Постро­

ить градуировочный график.

10. Распилить в планя анализируемые пробы.

11, По окончании работы выключить лампу с полым катодом, тщательно 

провыть распылительную систему и горелку бидистиллированной водой 

Вь?кяшчпть горячий газ, сжатый воздух и прибор.

13. Прибор мояет работать непрерывно в течение 2,5 -  3 часов.

Порядок работы на атомно-абсорбционной установке, работавшей в 

режиме электротермической атомизации»

1. Йкллчить источник питаний'.лампы и ла»ту,
2. Включить источник питания ФЗУ.

• 3»' .Вклжчйть тйайсферма.тд^, пй̂ акиций '-втйМзая'сру-'
<♦, Включить, самописец.,

5. ВкличК'?ь « одачу ;воды для охлаждения атомизатора.

6 , На окале ионах роматоря установить длину волны, :сЬответствуЩу» 

аиаяиздческвй жаняи определяем ore элемента;,

Ч. ■Rposg.eti; все  сй ст е й а  установки 30 -  40  кинут ,

8.  Путе» -изменения ширины (цели мои ох решат ора добиться ,  чтобы перо
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самописца при включенном источнике занимало крайнее верхнее поло 

нйе на ленте самописца (оптическая плотность 0 ) .  При перекрытой лу­

че перо самописца должно занимать крайнее нижнее положение (оптичеа^ 

кай плотность СхО ) .

9 . Ввести в атомизатор микрошприцец ВДыкл растворителя, на котором 

приготовлены стандартные растворы ("холостой" опыт).

10. Ввести в атомизатор микрошридеы 1Ск»кл первого стандартного рас-- 

твора (с наименьшей концентрацией определяемого'элемента), после­
довательно осуществить сушку, озоление и атокизацив. Аналогичным 

образом поступить с другими стандартными растворами,

I I ,  Снять с ленты самописца высоты пиков поглощения и, вычитая высо­

ту пика "холостого" опыта, построить градуировочный график б 

координатах "высота пика -  концентрация" или “оптическая плот­

ность -  концентрация".

I'd. Ввести в атомизатор анализируемый раствор (Юмкл) и после суш- 

,  ки, озоления и атомизации снять высоту пика поглощения. По гра­

дуировочному графику снять концентрацию определяемого элемента.

13. Выключить все системы установки в обратном порядке,

14, Установка может работать непрерывно 4 - 5  часов.
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Л А Б О Р А Т О Р Н Ы Е  Р А Б О Т Ы

Работа I . Определение меди и свинца в поверхностных водах суш  

Цель работы.Прямое атомно-абсорбционное определение микроэлемен­

тов в воде с низкой минерализацией*

Приборы, посуда, реактивы.

1.Атомно-абсорбционная установка с влактротершческой.атодазавде»®

2 .Графитовые кюветы в форме цилиндра или. "чашки".

3.Микроишриц МШ-10 (яа 10мкл),

4 .Стаканы из термостойкого стекла 0,5л (6 ш т.),

5 .Мерные колбы на 250мл (в ш т.).

6.Пипетки на 5,10,15,25мл (по I  ш т.).

7 .Соляная кислота марки ос .ч . 6н.

8 .Персульфат а|даюния (яаввски по 0 ,5 г ) .

9„Стандартные растворы меди(II) и овинца(1Т) I мкг/ил»

Выполнение работы.Дяя построения градуировочных графиков в мерян? 

колбы ВЯ 1-4 вносят по 5Д0,15,25(йл стандартных растворов меди я 

свинца и доводят уровень до метки бидиотиллироваяной водой,, Концен­

трации определяемых металлов в полученных растворах соответственна 

равны 20*40,60,100 мкг/л.Коябу №5 заполняют до метка бидистиллирс- 

взяной водой (’холостой" опыт), К 6 - анализируемой пробой. .

Содержимое «ерша колб переносят в термостойкие стаканы (W*I-6), 

в каждая из которых добавляют по ICkuiffCl 6я и 0 ,5г  п ер сул ^ та  

зммрния и кипятят в течение 20шя.После охлаждения растворы пере- 

носят в соответствующие мерные колбы (JW 1-5) и доводят объем до

бядистиллироваяяой водой.Содержимое колб тщательно перемешать! 

При определении свинца устанавливают на шкале монохроматора 

див ну/-воюю ?83,3нм.мидр0шпри1|ем вводят в атомизатор 10*кд раствора
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"холостого" опыта и, осуществив сушку, озоление и атомизации, по 

ленте самописца определяют высоту пикй абсорбции (.операцию повторя­

ют три р а за ). По данный трех параллельных измерений вычисляют сред­

нюю оптическую плотностьоОхвЛ, соответствующую "холостому^опыту^ 

Аналогично определяют оптические плотности
соответствующие различным концентрациям, свинца в стандартных рас­

творах (колбы Ш  1-4) я анализируемой пробе 5 ) *  (колба J66).

При построении градуировочного графика и определении концентра­

ции свинца в пробе, необходимо вычитать из полученных оптических 

плотностей плотность * холостого" опькга1

При определении содержания ыедй на шкале монохроматора уставам  

ливавт 324,7нм. Последовательность дальнейших операций -аналогична 

определению свинца.

Результаты работы приводятся в таблице (прилагаются градуировоч­

ные графики):

2)ямIАш к к Sш
пш шJNш

Pi

щ К'7/: • V*
В реальных условиях (при проведении анализов на содержание 

микроэлементов) пробы предварительно фильтруют через мембранные 

фильтры с диаметром пор 0,45мк для устранения влияния взвешенных 

частиц на результаты анализа. В предлагаемой лабораторной работе 

(в целях экономии времени) эта операция не предусмотрена.
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Работа 2 .  Экстракционно-атомно-абсорбционное определение Fe , Со t 
М  tin ,С и , Р$ в морской воде.

Цель работа.Экстракция в атсшо-абсорбционяое определение микро­

элементов в морской воде.

Экстракция элементов в атомной абсорбция дает следующие пре­

имущества: а |  определение элемента в органическом растворителе 

(экстракте) повышает чувствительность анализа при пламенной 

атомизации на 300 -  500$; б) осуществляется концентрирование 

определяемых элементов, что снижает предел обнаружения; в) устра­

няется мешающее влияние главных компонентов морской воды, кото­

рые остаются в водной фазе.

Приборы, посуда* реактивы.

ЬАтомно-абсорбционннЯ спектрофотометр с пламенным атомизатором, 

работавший на воздушно-ацетиленовой смеси.

Z, pH г* метр.

3 Делительные воронки емкостыз 0 ,8  -  1,0л (8 г г . ) .

4 .Пробирки с притертыми пробками емкоотыо 20мл (8 ш т.).

5,Пипетни с делениями от 0 до 10мл (I шт.}, 15мл (I о т .) .

6.0.0IM раствор гекеаметилеяиоттиокярбамштта гексаметилеяам-

мония в бутялацетате (ШДТК ГМА БА).

1 . Ацетатный буфер (0,2н CHjGOOH + 0,2н СН^СООЛ/Ь ),
8 .Стандартные растворы ж елеэа(Ш ), кобальта(II) ,  някеля(И), 

цинка(И)., сеянца (И ) с кочиеятрацией 1мк.г/л,
9 ,Искусственная морская вода (0.5М  + 0 .0 5 М  MgSOj, ) ,

приготовленная ка дидистидяйрованной Воде, с использованием 

реактивов йаркй ос .ч , . '
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Bun рдн-ешге работы, fl делительные воронки iiU i -Ц вносят пипеткой 

соответственно по 2,5 , 5 ,0  , 7 ,5  , 1 0 , Оыл стандартны*. растворов 

определяемых элементов и довода® уровень искусственной морской 

водой до метки 0 ,5ла В полученных раотворах конценрация металле», 

равна 5 ,0  , 10,0 , 15,0 , 20,0 мкг/л. Воронку наполняю! до 

метка 0,5л искусственной морской водой* зоронки Ш 6-8 анализи­

руемой водой. Во все делительные воронки ввода® до Еид ацетат­

ного буфера С величина рй .растворов должна яеаать в пределах 

6 -г 7 ^контроль по рНг-иетру) и Сил ЩЦТК ША БА, после чего 

содержимое интенсивна перемешивают в течение 1СЫин, После отстав 

иваиия органический слой (экстракты) переносят в пробирки о при­

тертыми пробками.

Последовательно распыляют в пламя атомно^абсорбцвонного 

спектрофотометра экстракты холостого опыта,- стандартных раство­
ров и пробы. Меняя источники излучения, измеряют соответствую^ 

щйв оптические плотности. Строят градуировочные. графики (из 

полученных оптических плотностей обязательно вычитается ре­

зультат холостого.опыта), по которым определяют концентрации 

элементов в пробе.

Результаты анализа представляются в виде таблицы, приведен­

ной в описании работы Л. I..

Л В реальных условиях данная методика также предусматривает 

фильтрацию проб, .стандартных растворов и "холостого" опита и 

их кипячение с персульфатом аммония в кислой среде с целью 

устранения влияния взвешенных частиц и органических сяедане«*. 

ний на результаты анализа.
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Рэбота 3 . Зкстра?щионяо-атомно-абсор<5ци0нное определение меда, 

ечинаа, тяяя, келеза и кобальта в природная; водах о любой рте * 

печвр минерализация.

Йель работы.Определений микроэлементов в природных водах атомяо- 

сбсорбпиояянм методом, с анатааом вйотрактов путем йлвктрогермя - 

веской атомизации.
Приборы, посуда. реактива.

Г.Атомно-абсорбпиоЯянй спаетрофотоматр о электротермической 

атомязацяейи
2,фИ— метр;

3 Делительгае вороягси емчостып 0 ,8  - 1 ,0 л  (8 ш т.).
4 , Пробирки с притертыми пробкамн емкостью 20т (8 ш т.),

5 .Пипетки с делениями от 0 до 10мл (I шт.), 1.0мл (I йт.)„

S .Макрошгтриц.

?.Пе ларгоновая кислота (вявятовай, капрйдове.я) марки х .ч .

8 .Раствор а№ йа#а.6а,

9 ,Раствор соляной кяслоти 6я ■

ТО.Стандартна® раствора меди ( I I ), сеякгцаШ) ,циНка(II) ,ж ел еза(Ш ) ,

с  кЬндеятрвцяеЙ 1мда/д*

Вштяяенйе работа» В делительный воронки JW Г -  4 вводят пипет- 

; кой до 2 ,5  > 5 ,0  7 ,5  , Ю,0Мл стандартны* растворов опрадеяя-

.©даос аяемеятов:й доводят уровень бйдис^л.лир(?йаиноЙ водой до 

мвткай 0,5л, В получекних, раотаорах кон«ен*радр!И металлов равяй ;

. 5,IOtlS,2Q**Gr/*4 Ворояку Ш  налоямя;ю1 до яетчи. бидисгиллировэя- 
ной водой. |**холостой" опыт)л воронки J№] Ь -  8 анализируемой ■ 

водрЙ;.Ввлмчи«у pH в растворах горочек. Д?# , -  8 .устайаздквайт s 

' предела у, б -  8 лр-я йсмЬщи аммиака ъщ солтаой кислоты (контроль- : 

по pH -.М етру). : -:й г :*



Во все деятельные воронки ввода® во 1Шд. пеларгоноЕои жис~ 

лоты и содержимое интенсивно перевешивают в течение 5 минут. Пос­

ле расслоения органическую фазу перенося® в пробирки о. притертым 

пробками. , .

Устанавливают иоточник излучения, соответствующий одному из 

определяемых элементов, и нужную длину волны на выходной щели 

монохроматора.
йикрошприцеы вводят ВДиклэхатракта "холостого" оеы'ха в атоми­

затор, осуществляю® сушку>рзааениеи атоыизацию, Операцию повто­
ряют тра раза. Определяют средшоюоптическуюпдотнос'гь "холостого11 

опыта. Аналогично иоатуаачт.о экстрактами стандартов и анализиру­

емой воды, Строя г градуировочный график и определяют среднюю кон~ 

центрацию элемента в пробе (из полученных оптических плотностей 

обязательно надо вычитать плотность "холостого" опыта);

Меняя источники излучения, определяют-концентрации других 

элементов в пробе.

Результаты анализа представляются вв и де таблицы, приведенной 

в описании работы I .

Как уже отмечалось в описании работы 2, в реальных условиях 
методика предусматривает предварительную фильтрацию проб и 

стандартных растворов, а также их кипячение с персульфатом ам-* 

мония в кислой ереде,
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